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namlich die Reduktion des Nitrats zu Am-
moniak und das Uberdestillieren des letzteren.
Die Reduktion fithrten wir — wie schon er-
wihnt — nach Devarda aus. Zu diesem
Zwecke bringt man dienitrathaltige Zersetzungs-

lauge verlustlos in einen langhalsigen, 800 cem !

fassenden Rundkolben aus Jenaer Glas (wie sie
jetzt zur Kjeldahlanalyse allgemein benutzt

werden) und verdiinnt — wenn nstig — auf |

5—600 ccm; nach Hinzufiigen von Bimsstein,
15 cem Alkohol und 3 g feinpulveriger De-
vardascher Aluminium - Kupfer- Legierung,
verbindet man den Kolben durch einen birn-
artigen Destillieraufsatz unverziglich mit der
in der Kjeldahlanalyse iiblichen Kiihlschlange,
das sich entwickelnde Ammoniak, wird in
25 eem  !/,-n.  Schwefelsdure aufgefangen,
welche nur so viel Kongorotindikator enthalte,
daf sie eben nur schwach blau gefirbt er-
scheint. Der Destillierkolben wird mit kleiner
Flamme und vorsichtig so lange warm gehalten,
bis die — sehr rasch einsetzende — Wasser-
stoffentwicklung vollkommen beendet ist, erst
jotzt werden die Flammen grofi gedreht, und
mit der eigentlichen Destillation begonnen,
welche als beendet zu betrachten ist, nachdem
300 cem Flissigkeit tibergegangen sind. Nach
dem vollstindigen Abkiihlen des Destillates
fiigt man noch so viel Indikator hinzu, daf die
Fliissigkeit tief blau gefiirbt erscheint und
mift den Siureiiberschufi mit eingestellter
Y o-n. Lauge — bis zum Eintreten eines rein-

roten Farbentones — zurtick. Als Indikator .

hat sich Kongorot am besten bewihrt; andere
Indikatoren sind bei so hochgradiger Verdiin-
nung zu wenig empfindlich. — Um uns iiber
den quantitativen Verlauf der Devardaschen
Nitratreduktion GewiBheit zu verschaffen, wur-
denKontrollanalysenmit normalenKaliumnitrat-
Issungen ausgefiihrt; das Na, O, wurde hierbei
durch die entsprechende Menge Natronlauge
ersetzt, im iibrigen aber ganz wie oben ver-
fahren; ausnahmslos fanden wir die theoretischen
Stickstoffmengen. Um wuns weiterhin zu
iiberzeugen, ob das Na,0, nicht nitrathaltig
sei, und ob nicht bei den

stoffs — Nitrat gebildet werden konnte, haben
wir reine Weinsdure mit derselben Menge Per-
oxyd verbrannt und den Versuch regelrecht zu
Ende gefiihrt. Die vorgelegten 25 cem
Sédure verbrauchten beim Zuriickmessen 25-8 cem
! o-n. Lauge, was einem Gehalte von 0-0004 g
an Stickstoft’ entsprechen wiirde; es ist also so
gut wie sicher, daB weder das Peroxyd als

1 Stlckstoffgeh*llt ‘ .Sticksto‘ffgehal.t,‘

Mehl-Sorte i in 9% nach | in % mit Natri-

_ I Ejeldahl , umperoxyd best
HOs ‘ 1,440 : 1,470
Hb.s. } 1,774 1,736
H.7.s. 1,846 1,848
T.0. ‘ 1,711 1,694
T.3. ! 1, 8:)2 1,862
T.5. 1, 918 1,946

Man ersleht aus dieser Tabelle, daBi unter
solchen Umstinden die Natriumperoxyd-Stick-
stoffbestimmungsmethode einwandfreic Resul-
tate liefert, und da das Verfahren rascher und
auch billiger ist, wie das Kjeldahlsche, so
mogen es in der Mehlanalyse zur Stickstoff-
und Proteinbestimmung empfohlen sein.
Indem wir das tun, kénnen wir jedoeh nicht
unterlassen, darauf aufmerksam zu machen,
daf die Methode nur bei strenger Innehaltung
unserer Angaben richtige Resultate gibt; denn
will man beispielsweise — abweichend von
obiger Vorschrift — 1 g Mehl auf einmal in
einen Zylinder mit der doppelten Menge Na, O,
verbrennen, so ergibt sich bereits ein wesent-
liehes Manko im Stickstoffgehalte Dies diirfte
wohl darauf zuriickzutiihren sein, daB sich
ein Gramm nicht so innig mit dem Peroxyde

i vermengen li8t, als wie ein halbes. —

Na,0,-Verbren- .
nungen — unter Mitwirkung des Luftstick-

Yot !

solches wiigbare Mengen Nitrat enthilt, noch |

daBs bei der
stoff Nitrat gebildet wird.

Nach diesem neuen Natriumperoxydverfahren
ausgefiihrten Mehl - Stickstoff-, und Proteinbe-

Verbrennung aus dem Luftstick- .

stimmungen wurden nach der alten Kjeldahl-

methode kontrolliert. Zum Zerstdren der organ.
Substanz verwandten wir konz. Schwefelsiure,
Phosphorsiureanhydrid und Quecksilber.
Ammoniak wurde gleichfalls an /,,-n. Siure
gebunden, als Indikator benutzten wir eben-
falls Kongorot.

Das |

Es diirfte nicht uninteressant sein, Amino-
amidstickstoff enthaltende organische Verbin-
dungen in den Kreis der Untersuchung zu

ziechen. Vielleicht gelingt es, deren N mit
. Na, 0, quantitativ in Salpetersiure iiberzu-
filhren, wenn sie durch indifferente or-

ganische XKérper in dem MafBe ,verdiinut”
werden, dafi ihr Stickstoffgehalt ungefihr dem-
jenigen der Mehle gleichkommt. Versuche in
dieser Richtung sollen demnéchst in Angriff ge-
nommen werden.

Neue Strahlen in Harzen?
Mitteilung aus dem wissenschaftlichen Laboratorium der
Chemischen Fabrik Dr. L. C. Marquart, Beuel-Bonn a./Rh.

Von A. KurreratH und W. MERCKENS.

In Nr. 23 referiert das Chemische Central-
blatt auf Seite 1512iiber eine ArbeitvonEdmond
van Aubel (Compt. r. d. Acad. d. sciences 138,
961—63.): ,Einwirkung gewisser Stoffe auf die
photographische Platte.“ In diesem Referat wird
die photographische Einwirkung von Kolopho-
nium, Abietinsiure, Kopalharz, Mastix und
alkoholischer Phenollésung besprochen.

Auf Grund einer Reihe von Versuchen, mit
denen wir uns seit einiger Zeit beschiiftigt
haben, miissen wir eine photographische Ein-
wirkung jener Stoffe auf die lichtempfindliche
Platte in Abrede stellen. Man erhill wohl bei
Durchfithrung der van Aubelschen Versuchs-
anordnung, beim Entwickeln der Platte eine
deutliche Schwirzung an dem vom Kupferblech
nicht bedeckten Plattenteil; (vergl. Fig. 1) eine
Schwirzung, die durch schwarzes Papier aller-
dings sehr vermindert wird (vergl. Fig. 2) aber

1mmerhin noch stark genug ist, um einen klaren
| Abdrueck der Kupferstreifen zu geben; trotzdem
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ist, wie unsere Versuche uns bewiesen haben,
eine photographische, also Licht- oder Strahlen-
wirkung ausgeschlossen. Um dies zu beweisen,
inderten wir die van Aubelsche Versuchs-
anordnung derart, daf wir die Stoffe in sehr
diinnwandige, weite Glasrohren. einschunolzen
und unter Zwischenschaltung von Kupferblech-
streifen genau zwei Tage in lichtdicht ver-
schlossenen Schachteln auf lichtempfindliche

Fig. 1.

Platten (extra rapid) einwirken liefien. Zugleich
wurde auch de Haé&nsche Leuchtfarbe einge-
schmolzen, mit sechsfachem Magnesiumband von
2 mm Breite und 20 em Linge aktiviert und
wie die anderen Stoffe auf die Platte gelegt.

Fig. 2.

Wihrend bei letzterem Versuch ausser einer
deutlichen Abbildung der Kupferstreifen noch
die direkte Strahlung unter die Teile des

Kupferbleches sichtbar ist, die nicht hermetisch |
i Stellen (Vergl. Fig. 4).

an der Plattenschicht anlagen (vergl. Fig. 3),
zeigen die nach van Aubel mit freiaufgelegtem
Kolophonium behandelten Platten nur ver-
schwommene Umrisse des Kupferbleches, aber
absolut keine Strahlenerscheinung. Bei den in
Glas eingeschmolzenen van Aubelschen Stoffen
konnte auch bei lingster Entwicklung nicht

die geringste Bildspur wahrgenommen werden.

Es ist auch trotz wiederholter Versuche nicht

gelungen, irgend eine Einwirkung zu erhalten;
die Platten verhielten sich bei jedesmal frisch
angesetztem Entwickler genau wie die zugleich
entwickelten und aus demselben Packet

stammenden ungebrauchten Kontrollplatten.
Von einer photographischen, d. h. Strahlen-
wirkung, kann also absclut keine Rede sein.
Die Einwirkung st rein chemischer Natur, und
fiihrten wir dieselbe, wie wir auch nachweisen

Fig. 3.

werden, auf die in den van Aubelschen Stoffen
(exklusive alkoholischer Phenollosung) ent-
haltenen itherischen Ole, oder diesen Olen
anhaftende Korper, zurick. Betupft man nim-
lich eine unbelichtete frische Platte z. B. mit

Fig. 4.

Wachholderbeersl, lit 5 bis 7 Minuten ein-
wirken, wischt zuerst mit Ather-Alkohol, so-
dann mit Wasser und entwickelt, so erhilt
man deutliche Schwirzung an den betupften
Was die alkoholische
Phenollésung anbetrifft, so braucht wohl hier
nicht niher darauf eingegangen zu werden, da
ja die reduzierende Wirkung des Phenols zu
klar auf der Hand liegt. Es ist sehr leicht, den
Versuch damit wie mit Wachholderbeersl durch-
zufithren; es tritt selbst bei stark verdiinnter
Losung nach viertelstiindiger Einwirkung
Schwiirzung der betupften Schichtteile ein.
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Es eriibrigt noch, auf die eingangs erwihnte -

Einwirkung des Kolophoniums durch schwarzes
Papier hindurch zuriickzukommen. Diese Ein-
wirkung ist lediglich auf die grofie Porositiit
des Papieres zuriickzufiithren. Speziell
zum Einwickeln von Platten verwandte schwarze
Papier ist meist so pords, daB es, direkt vor
eine starke Lichtquelle gehalten, deren Form
deutlich sehen lift,

Ein verbesserter (eisslerscher
Kohlensidurebestimmungsapparat.

Exgerperr KETTLER.
(Eingeg. d. 24.'5. 1904.)

Eine stattliche Anzahl von verbesserten
Geisslerschen  Kohlensiiurebestimmungsappa-
raten sind im Gebrauch, die alle, so auch
dieser, auf dem Prinzipe beruhen, die Kohlen-
siure aus dem Gewichtsverluste zu berechnen.
Ein befriedigendes Resultat habe ich mit den
mir bekannten Apparaten nie erzielen kénnen.

das .

Es lag dies nur daran, dah nach volliger Zer- |

setzung des zu untersuchenden Carbonats,

das noch im Apparat befindliche Kohlensiure- |

gas durch Luft verdringt wurde, die vorher

von der ihr beigemengten Feuchtigkeit nicht |

befreit worden ist. Die Luftfeuchtigkeit wurde
von der Schwefelsiure, die nur zur Aufnahme
der aus dem Kolbchen mitgerissenen Feuchtig-
keit diente, absorbiert, wodurch stets ein zu
geringer Kohlensiuregehalt erhalten wurde.
Um diese Fehlerquelle zu beseitigen, habe ich
bei der bewihrten Firma Max Kaehler und
Martini in Berlin einen Apparat anfertigen
lassen, in welchen man nach der Zersetzung
des Carbonats ein Chlorcaleciumrshrchen ein-
schaltet, welches bestimmt ist, die Luft, die
zur Verdringung des im Apparat befindlichen
Kohlensiiuregases nétig ist, zu trocknen,
genauer Befolgung der weiter unten beschrie-

Bei

benen Handhabung des Apparates werden bis |
zur zweiten Dezimale iibereinstimmende Resul- |

tate erhalten.

Der Apparat besteht aus dem Glaskslbehen

A, dem S#urebehiilter B, dem Trockengefii C
mit dem kleinen birnférmigen Ansatz D, der

mit dem eingeschliffenen Réhrenstopfen b ver- .

schlossen wird, und dem kugelférmigen Ansatz
E der zur Aufnahme des Chlorcalciumrohres
G bestimmt ist. Die Offnung F dient zur Auf-
nahme der Substanz und ist durch einen ein-
geschliffenen Stopten verschlieBbar. C und B
sind in A luftdicht eingeschliffen. B ist an

C mit konzentrierter Schwefelsdure gefillt.
Das Chlorcalciumréhrechen G wird in der Weise
gefiillt, daf man zuerst in seinen unteren weiten
Teil ein wenig Watte lose hineinschiebt, dann
linsengrofie  Chlorealciumstiickchen dariiber
schichtet, darauf wieder einen kleinen Watte-
pfropfen legt und mit dem eingeschliffenen
Glasstopfen verschlieft.

Beim Gebrauch des Apparates entfernt
man den Stopfen F, bringt die vorher genau
gewogene Substanz mittels eines kleinen Trich-
ters in das Kolbchen A, schichtet ein wenig
Wasser dariiber und verschlieit F mit dem
Glasstopfen Juftdicht. B wird bei geschlossenem
Glashahn ¢ nach Wegnahme des Stopfens e
mit so viel verdiinnter Salzsiure gefiillt als
aus der Figur ersichtlich. € wird mit konz.
Schwefelsaure, indem man a entfernt, bis zu
der in der Zeichnung angedeuteten Hohe ge-
fiillt. In E und D werden kleine Stopfen aus

Uber
e und b werden Kautschuk-
schlauchstiickchen gezogen, welche man oben
| mit kleinen eingeschobenen Glasstiben versieht.
! Nachdem man alle eingeschliffenen Teile und

Glaswolle lose hineingeschoben. die

Réhrenstopfen

Stopfen fest eingesetzt hat, bringt man den
Apparat in dieser Weise hergerichtet zur
Wigung. Hierauf entfernt man die Kaut-
schukstiickchen von den Réhrenstopfen e und
b, offnet den Glashahn ¢ und liBt die Siure
vorsichtig tropfenweise in das Kolbchen A
flieBen. Das entwickelte Kohlensiuregas nimmt

! seinen Weg durch f nach C, dringt sich in

seinem in A befindlichen unteren Teile mit .
einem nach oben gebogenen Glasrshrchen ver-
sehen, durch welches beim Offnen des Glas- |
hahnes ¢ die zur Zersetzung des Carbonats '

notige Sdure zu dem Kolbeninhalt tritt. Der

obere Teil von B triigt einen eingeschliffenen -

Rohrenstopfen e. C ist zur Aufnahme etwas
reiner konzentrierter Schwefelsiure bestimmt,
die die Aufgabe hat, das in A entwickelte, bei
b entweichende Kohlensiduregas von mitge-
rissener Feuchtigkeit zu befreien. Durch die

Offnung », deren Stopfen luftdicht schlieft, wird

Ch. 1804,

kleinen Blasen durch die Schwefelsiure und
entweicht aus b, nachdem es alle aus A mit-
gerissene Feuchtigkeit an die Schwefelsiure ab-
gegeben hat. Sollte durch Unvorsichtigkeit
die Gasentwicklung voriibergebend zu stiirmisch
geworden sein, so werden eventuelle mitge-
rissene Schwefelsiureteilchen in D von der
Glaswolle zuriickgehalten. Hat die Gasent-
wicklung abgenommen, so bewege man den
ganzen Apparat recht vorsichtig, um dadurch
den Inhalt zu mischen und setzt dies unter
Hinzutretenlassen neuer Salzsiiure so lange
fort, bis die Zersetzung beendet ist, und keine
Gasblasen mehr in der . Schwefelsiure hoch-
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